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iia presente invention concerne des sels ammonium gua- 
ternaine polTm&res, dont les unites cationigues correspondent, a 
la formule' 



(1) 



(+) 

-N ^ A. 



OH. 




o"ii Hj et sont identiques ou differents les ims des 

autres et representent un alkyle eventuellement sutstitue, im 
cyoloalkyle ou im alcSnyle ayaat au maximum 20 atomes de car'bone, 
uxL aryle ou un aralkyle, ou bien (R^^ et Rg) et/ou (R^ et R^) 
forment ensemble avec I'atome. d' azote auquel ils sont lies, un 
noyau /hSt.^rocyclique eventuellement substitue ayant 3 a 6 chai- 
nons . 
. est un "groxipe -(OHg)^- , 01a m- est un nombre pouvant aller 
de 1 a 20 , eventuellement interrompu par au moins un groupe -S- 

8 . 

-C- ou -<Ht=CH- ou substitue avec au moins un hydroxy le , 

halogene, nitrile, alkyle, hydroxyalkyle , alcoxy, carljoxy- 
le ou oarbaloozy' ou bien Eventuellement au moins un reste aryle 

ou araliyle substitue ; un. polyoxyalcoylene. ; un reste de for- 
. mule : 
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10 




- • cm 




ou forme conjoixitement avec les atomes d' azote et an molns vox 
des substituants lies aux atomes d.' azote im reste de fornule 



15 



20 



25 



— U H— 




OU 



1 (2) 



5 (4) 




30 B est 



sont de I'hTdrogSne, alkyle, un hydroxy- ou halo- 

g&xoalkyle ayanfc 1 a 4 atomes de carbone, un hydro- 
xyle^ un halog&ue, un carboxyle, .im carbalcoxy ou m 
pheiiyle, 

une liaison directe , -o-f^n^-fi-, -SOg- ou un al- 



coyl&ne Sventuellement substituS 0 
XL est un nombre de 1 a 6 , et . 
^ est im nombre de 1 a 3i de preference 1 ou 2 . 

Les restes R^, et dans les unites catioxiiques 

35 des sels d' ammonium qnatemaire polym&res de formule (1) peuvent 
6tre des restes alkyle ramifies ou a chafine droite ayant 1 a 20 
atomes de carbone, comme par exemple m6tbyle, ethyle.^ propyls , 
isopropyle, butyle, isobutyle, tert.-butyle, hexyle, octyle^ 
isooctyle^ tert.-octyle, decyle^ dodecyle, tetradecyle, hexa- 
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decyle, octadecyle ou eicosyle. On pref^xe les restes alkyle 
ayant. 1 a 10 atomes de carbone, en particulier .1 a 4 atomes de. 
. cairbone ; sont particulierement appropries les restes methyle 
et ethyie. 

Le? restes alkyle aubstitues sont par exemple les .res- 
tes hydroxyalkyle, oyanoaliyle, alcoxyallcyle, alkylthioalkyle^ 
' alkylcarbonylaUcyle . ^ alkylsHLTonylalkyle , . arylcarbonylal- . 
* kyle et arylsulf onylalkyle , oil le groupe aryle est vn hydro© 
carbTjre . aromatilgue 4 tm, detix ou trois noyaiDc, en particulier 

LlkyloarboiQ(M5arbalcoxy- et dicarbalooxy- 
ou N^N-substituI avec un alkyle in- 
ferieur (Cj^-C^) ou vn aryle , par example tin phenyle* 

En ce qui concerne lesiestes cycloailkyle , il-s'agit es- 
sentiellement des restes cyclopentyle et cyclohexyle, qui peu- 
vent Sventuellement Stre substitues. 

. Les restes alcenyle peiWBnt contenir 2 a 20 atomes de 
carbone* On pref fere ceux ayant 2 a 10 atomes de carbone^ ou 
en particulier ceux ayant 2 a 4- atomes de carbone. Conviennent 
les restes alcenyle, qui correspondent aux restes alkyle cites. 
Les substituants- indi'ques ponr les restes alhyle peuvent gene- 
ralement egalement Stre utilises aussi pour les restes alcenyle • 

. Les .restes a3?yle et aralkyle sont en particulier les 
restes phenyle et benzyle, qui sont eventuellement substitues 
avec des restes. hydpoxyle, cyano, des halogenes (fluor, chlore» 
brome, iode) , des restes carboxyle, alkyle , hydroxyalkyle , 
cyanoalkyle, alcoxy et alkylthio, les restes alkyle ou alcoxy. 
infgrieurs etant preferes ; des restes. alcoxyalkyle^carbalcoxy- 
et dicarbalcoxyal]grle , contenant de preference dans la partie 
alkyle. et alcoxy . & chaque fois 1 a 4 atomes de carbone 5 des res- 
tes alkylcarboxy, oil 1» alkyle contient de preference 1 a 4 ato- 
mes de carbone ; des restes carbonamidalkyle , Sveiituellement 
U- ou lI,N-substitu6s avec im alkyle infer ieur (Cj^-C^). 

De plus, les. deux substituants de chaque azote peuvent 
former avec 1' azote auquel ils sont li6s un noyau h6t6rocycli- 
que Eventuellement substitue ayant 5 ou 6 chalnons, Des 
exemples de tels noyatix heterocycliques sont les noyaux de. pi- 
pyridine , morpholine, thiomorpholine , pyrrolidine ou imidazo- 
line • : 



It 



10 
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Le te3?me pontal A^^ . est par exemple tm groupement alcoy- 
16ne de Xornrule -(OHg)^^^- , oi2l m est un nomtee entier de l a 
20, de preference de 1 S. 12« Le groupement alcoyl&ne peut Stre 
interrompu par vn atome de soufre, par ou -C!H«GH« { 

ces groupes sont aussl eventuellement presents plusleurs fois« 
Les aubstituantd poeaiblea, qui aont 116s & la cba£ne alooyldne, 
peuvent Stre des groupes hydroxyle, des ha^ogfenes, en partiou- 
lier fluor^ chlore et bromet des groupes nitrile, alkyle, hy- 
droxyallsyle ou alcoxy ayant de preference 1 & 4 atomes de car- 
bone, comme par example methyle, ethyle, propyle, isopropyle et 
butyle, bydroxymethyle ou byiroxyethyle ou methoxy, Ithoxy, 
propoxy et butoxy. lis peuvent Stre aussi des gs?oupes carbo- 
xyle(-COOH) et carbalcoxy, ou le reste alcoxy peut contenir 
15 1 d 20 atomes de carbone. 

D* autre s substituants peuvent 8tre des groupes aryle et 
aralkyle, de preference phenyle et benzyle, goii sont eventuelle- 
ment substitues avec im* alkyle inferieur, un halogSne ou un 
hydroxyle* 

20 Si le terme pontal A-j_ est un. reste polyoxyalcoylfene 

entrent essentiellement en ligne de compte les restes polyoxy- 
ethylene ou en particulier polyoxypropyl6ne : -(CH2CH20)^CH2CH2- 
ou -(CHCH2G)^C]^<|H- . 

25 ^3 • 

ou X est egal a au moins 1« Coime llmite supe3?ieure pour x - 
on peut indiquer a peu prfes 50. Les valeurs preferees pour x 
se.situent a peu prfes entre 1 et 40, de preference entre 4 et 
40 • 

^® peut de plus 8tre un terme pontal aromatique, qui derive 

de composes aroma tiques a m ou deux noyaus (benzene, 
naphtal&ne)* Des exemple s sont le phexiyl&ne eventuellement subs-- 
titue, qui est 116 eventuellement par des gp?oupements methylene 
(-OHg-) aux atomes d* azote ; le naphtalene substitu6| le di- 
55 phenyle eventuellement substitue, I'oxyde de diphenyle, le sul- 
fure de diphenyl^, la diphenylsulfone ou la benzophenonOo 

Les substituants possibles pour ce terme pontal aroma-* 
tique aont en general des restes alkyle inferieur, hydroxyalkyle , 
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ou halogenoalkyle inferieurs ayant 1 a 4 atomes de carbone, 
hydroxyle, des halogenes, en parti culier chlore et brome,. 
des groupes carboxyle^ carbalcoxy et .phenyle. 

les te2?mes pontaux ayant des g^^oxipeinents cyoloalkyle 
sont en particulier lea groupements de f ormule 



io 
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35 



40 



( 





ou n est un nombre entier. de 1 a 

Le pont entre les deux atomes d* azote peut aussi &tre 
realise par les . substituanta (R^^ - R^) , qui sont lies aux ato- 
mes d'azoteo Avec les detoc atomes d' azote, on obtient alors 
par exeiitj>le des groupements piperazine, l,4-diazabicyclo-(2,2,2) 
octane ou dlpyridyle* 

Des sels d'aimnoniiim quatemaire polymeres particulie- 
rement appropries contieiment alors les xmites cationiques de 
f ozmule 



(2) 




?11 

1 

^12 




o^ 9 5^0* %1 ®* ^12 identiques ou differents les uns 

des autres. et sont des restes alcenyle ayant 2 a 20 .atomes de 
carbone, bydroxyle^ cycloaUyle ayant 5 ou 6 atomes de carbo- 
ne ; alkyle, hydroxyaliyle , cyanoalkyle, alcoxyalkyle , allcyl- 
thioaUsyle et allcylcarboBylallQrle avec 1 a 10 atomes de car- 
bone ; arylcarbonylalkyle , allsylsulfoiaylalkyle et arylsulfonyl- 
alkyle avec a chaque fois 1 a 4 atomes de carbone dans la par- 
tie alkyle ; alkylcarboxy. avec l a 4 atomes de carbone dans la 
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55 



partie allsyle ; carbalcoxyalkyle et di~(carbalooX7)-alkyle 
avec a cbtaque foia 1 a 4 atomes.de carbone dans la partie al"- 
coxj et alkyle ; carbxmamidoalkyle avec I a 10 atomes de car- 
bone dans la partie alkyle et eventuellement II-*STibstittie avec im 
alkyle inf erieur ou m aryle ; ou phenyle ou benzyle, Eventuel- 
lement substitTi6s avec un hydroxy le, cyano, halog&ne et carbo- 
•2qrle; aliyle , hydroxyalkyle., cyanoaliyle, alcoxy et aUsylthio 
ayant 1 a 4 atomes de carbons ; alcosqralkyle , carbalcoxyalkyle 
et di-(carbaicoxy) alkyle aVec a chaque fois 1 a 4 atomes de car- 
bone dans la partie. alkyle et alcoxy ; alkylcarboxy avec 1 
k ^' atomes de carbone dans la partie alkyle 9 ou carbonamidoalky]e 
.avec 1 a 4 atomes de carbone. daxis la partie alkyle et Sventuel- 
leiaent N-substitue avec un alkyle inferieur ; ou bien (H^ et 
E^^q) et/ou (R^j^ et 1^22^ ferment ensemble avec l*atome d' azote 
auquel ils sent lies un noyau heterocycliqxie eventuellement subs- 
titue ayant 5 ou 6 cliainons, 

A2 est -CGE2)^-*) * oti m est un nombre de 1 a 20 « Eventuelle- 
ment interrompu par au moins xin groups . ou -CH=CH- 

ou substitue avec au moins un bydroxyle, chlore, nitrile ou al- 
kyle « alcoxy ou hydroxyalkyle avec 1^4 atomes de carbone , 
carb03cyle ou carbalcoxy avec 1 k 20 atomes. de carbone , de pre- 
ference 1 a 4 atomes de carbone dans le reste alcoxy, ou des 
restes phenyle ou benzyle eventuellement substitues ; 

C-<I5— CHgD-)^ — CHg— OH— ' 

^13 -^13 » 

un reste de formula 
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ou 




ou forme conjoiaiteiiienb avec les atomes d» azote et au moins un 
des substituants qui soirfc liSs atix atomes d "azote, im reste de 
f ormule 




'I — \© <^ 



J 




9(10) 



11(12) 



%3 est de rhydrogene ou m mSthyle et x est au moins egal a 
1, et Eg, H^, a et p ont les significations indi- 
qu§es» 

On pref ere de plus partioulierement les sels d* am- 
monium quaternaire polymSres, dont les luaites cationiques cor- 
respondent k la formule 



(5) 



I 

I 

R 



15 



A. 



16 




%5» %6» %7 E^g sont identiques ou differeiits les uns 
des autre s et sont des aliyle , hydroxyalkyle , alcoxyalliyle , 
all^lthioalkyle.et cyanoallsyle avec 1 It 4 atomes de carbone j 
cyolopentyle , cyclohexyle , alcenyle avec -2 a 4 atomes de car- 
bone i CHjCOCHg- , HpOO-CHg-^GHjOOOCHg- , H^OgOOCOHg, (CH^OOOg OQ- 

BHC0CH2~ ^ pli6nyle ou benzyle. 



HgNCOCHg 



6ventuellement suDStitu^s avec un hydroxyle, amino, cyano , 
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fiuor, chlore, brome, allgrle , hydroxyalkyle ^ cyanoalkyle , 
alcoxy et alkylthio ayec a chague fois 1 ou 2 atomes de car- 
bone^ alooxyaliyle, carbalcoxyalkyle et diCcarboayaliyle) aveo 
k chaqtie fols 1 ou 2 atomes de carbbne dans la partie alkyle 
et alOQxy, -^gCOOH, — (0H2)2C00H, carboxiamidoaXkyle avec 
1 ou 2 atomea do oarbone dans la partie allcyle et 6ventuelle<* 
ment N-substitu6 avec un alkyle inf Srieur j ou bien (Hj^^ et R^^) 
et/ou (Riy et His). ^^^^ I'atome d* azote auquel 

lis „sont lleSf un noyau, heterocyclique. de fonoule 



10 



N Q 



i5 



OU 



• 20 



et 



A 



3 -<^2>mi 



oik 



su est tui zioBibre de 1 Ii.l2 



25 



I 



n 

0 



»CHoCHCHo — , 
.2| 2 

OH 



CH2C(CH3)- 
CN • 



-CH2CCH2., - 



OCH. 



ClUOH 

I ^ 
C- 

I 

CH20H 



2[ ' 2| • 
Oil COOli 



-CK2C (CII3) -CKjCH- , -CllgC (CH3) - , 



COOH 



CCOCH. 



I 

CCOCH. 



-(-CH2CH20-;i-CH2CH2-, -t-^CHCHjO^^j-CHjCH- 



CH. 



CH. 
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-(OH ) 



2 -1 





10 





SOo 




15 



20 



25. 



50 
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X est egal a au moins 1 et p^^ est 1 6ii 2, ou bien forme 
conjjointement avec les atomes d' azote eti&u moins m des subs- 
tituants lies aux atomes d' azote, m reste de fomrule 



•41 U- 7~> 



ou 




l5(Ri6)''l7(Ri8) 

Les composes de fexmtile (3) que 1* on pr6f6re particu- 
liferement sent ceux dans leacpiels E^^^ et Rig, E^r, et sont 
semblables ou diff erents les Tms des autres et representent 
un alkyle ou hydrcacyaliyle avec 1 k M- atomes de carbons , alcS- 
nyle avec 2 & 4 atomes de caa?b6ne, CEjOOCCB^- , OgHcOOCCHg - 
ou benayle,. ou bien (B^j .et E^g) et/ou (E^^ et E^g) forment 

ensemble avec I'atome d» azote auquel ils son* lies un noyau 
hStSrocycliqiie de formule .s 



11 
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ou 



-H at 




et 

A, 



est; -(0112)^ - t ^ ^ nombre de 1. & 12, 

-C0H2)20H - , . 

L, ■ . 



-CH^OH' 



• II I 
0 "OH 



10 



^— CH-CH^-P^I— CE2 o^i X est egal k au moina 1 ^ 

OH, . OH,^ 





-GH 



20 




2 



-GH 



25 



-CH 






OHg - 




30 






55 



ou 1)1631 forme aveo les atomes d' azote etfau wAiinq Tin des 
aubstltuants liSs aire atomes d' azote m reste de foxmile 



12 
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/ \ 



5 OHgOOOOHj CHgOOOCHj GHgOO^OgH- ' TSHgOOOOgH^ 




(3 

JS( 



ou 



10 




15 



20 



Dans les unites cationigues de formule (3) ainsi que 
dans les fonnules suivaates, il peut s'ag^lr egalement d»isom§res 
ou de melanges d 'isomeres, car le reste diphenyle peut gtre 
substitu^ avec les groupes methylene (-0%-) k diff erents 

endroits. Pour ne pas ^numerer k chague fois tous les isomferes, 
on ne donne a chaque fois que I'isom^e p,p'-sub8titu6. 

En particulier on peut citer par exonple les sels d» am- 
monium quaternaire polymferes ayant les unites recurrentea de 
formules suivantes s 



25 



(4) 



OH 



»1 



GH 



3 



OH. 



<JH2 




0 
2 X 



50 



35 



eb. m 



(5) 



1 est de 1 . Il 12 et. X est un halog&ne 

nvt 



L 

CH. 



OH, 
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(6) 



I 



(CIl^)^ 




2 CI 



© 



(7) 



CH. 



I 



I© 



CH. 



2' 12 




2 CI 



0 



(8) 



CH- CH3 
N ®-(CHCHoO) CH«CH-N ®- 

11 ^- ^ i I 




^ VCH.- 



2 CI 



e 



CHo CH. 



CB^CHj 



oil z est egal S. au moins 1 j 



(9) 



C^^CH,) f^ji^lU 




2 CI 



0 



(10) 



n 0 
-N — (CH„),— N^-CH, 




-K_7-^«2- 



2 CI 



© 



(11) 



CH. 
I 



CH, 



I 



-N- (CH-)„CH— N— CH^~. 

le ^ I© ^ 




CH«- 



2 CI 



© 



CH. 



CH3 CHn 
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(12) 



II 2 
H 



CH 
» 

CH« 



II 




CH 

ii 

CH. 




2 CI 



e 



(13) 




CH£iN-CH2 
CHo 




2 CI 



(14) 




2 CI 



0 



(15) 



CH. 



e 



CH« 




N — CH 




2 CI 



© 



15 



2336434 



(16) 



CH, 



-N CH 



I 

CH. 



CH. 




CH, — K-^-CHj 




CH. 



2 CI 



e 



(17) 




COOC2H5 



COOC2HC 



2 CI 



© 



Le compos § de foimule (17) est de prSfSrence prepare psur 

rSaction. 
• diphSnyle 
..lioue-de. 




(18) 




CH2- 



2 Cl 



© 



(19) 



•© 




2 Br 



0 



16 



2336434 



GH„ CH- 
I . OH I 

^N-^-^H„— CHr— CH«*-4t — CH, 




CH. 



CH. 



2 X© . 



(30 



OH 

I 

. CH, 
I ' 
CH, 



OH 

CH, 
\ ' 
CH, 



i-N --K:HoCH==CH — CHo-^ — CH 



I 

CH, 



6 





— CHo - 



2 CI 



© 



Comme aiii<2D.s poTir les sels d'ammonim <g[uateriiaire poly- 
m&res conformes a I'invezLtioii convieiment tons les anions 
usuels inorgani.ques on organiques, qiLi.ne forment pas avec les 
cations de complexes difficilement solubleS) car les sels d' am- 
monium doivent Stre de preference solubles dans I'eati* On pent 
citer par exemple les anions des acides mini§raux on des acides 
organiques de faible poids moleculaire* Conviennent par exemple 
les anions d'halog&nes^ comme 1© ^ BaO ®t surtout ClO 

ou le methylsulfate (OH^SO^ "* )» l'6thylsulfate (OgH^SO^ ) 

et le' toluene sulfonate ou le nitrate et le sulfate* 

Les sels d' ammonium quatemaire polTmeres conformes a 
1* invention peuvent presenter des poids moleculaires de 400 ou 
500 a 50000, de pr ef erence * jusqu * a 25000 et surtoub d* environ 
1500 a environ 20000* La preparation des sels d* ammonium peut 
avoir lieu selon des methodes connues, en faisant reagir par 
exemple des diamines avec les comjioses dihalogenes correspond 

dants dans des rapports molaires d* environ 1x2 a 2:1^ de 



15 



25 
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. . : . 17 . 

pr6f 6re^nce dans des quantltes 6quimolaires« 

Ainsi on peut obtenir les csomposes de f ormule (1) par 
reaction des diamines de formule 

I r 



(22) K —A, — K 



10 % ®* ^4 stinsi que onb les significations don- 

nees i avec des dihalogentires de formule 



(23) y . 

oiL Z est un halogene. 

Une autre possibilite peut Stre de f aire reagir des di- 
halogenares de f orzmile 

20 (2*) X Z 

ou et- 1 ont les significations donn^es^ avec des diaanines 
de formule 



(25) 




bit H^, 22»^3 ®* \ signification donnees. 

Pour les sels d' ammonium particulierement appropries de 
formule (2) on peut utiliser par exemple des diamines de formu- 
les 

55 (26) H — ^ N 

I ^ .! , : 

Rio ^12 

ot Eg, Rj^Q, Rjj^, .Hjg et ont les significations donn6es, 
tandis que l*on utilise pour les sels d' ammonium prefer es de 



15 
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formule (3) des diamines de formule 



(27) IT — A, 



i 



16 



10 oii 



^15» ^16 » ^17 ®* -^18 si^i que A, ont les si< 
gnifications donn^es. Oomme conqpos^ dihalog^a^ on utilis; 
dans ce cas m compost dichlbre de formule 



(28) OICH2 




20 • 

On peut ^ventuellement utiliser des isom6res ou des me- 
langes d'isomeres des composSs de formule (28) . 

Lea oon^dsSs de formules (2) et.(3) peuvent aussl Stre 
25 prepares en eii?>loyant des composes ds depart qui sont analogues 
aux composes de formules (24) (dihalogenuces) et (25) diami- 
ness 

Pour la preparation des prodtiits de reaction et des uni- 
30 t6s r^currentes de formules (4) a (21) > on peut utiliser les" 
diamines- siiivantes : ■ 

I \^ 

35 J ■ Z'm^^ . , m^^ B 1 - 12 

OH3 CH3 



19. 
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(30) 



(31) 



CH;, • 

N 

I 



(CH«) 



CH- 



2^3 



CH. 



CH. 



CH, 

f -5 



CH, 
I J 



N — (CH2)g~N 



CH, 



CH. 



(32) 



CH- 
I 3 



CH, 



N— (CH2)^2-N 



CH. 



CH. 



(33) 



CH» . 
N — ■— 



CH. 



•(CHCH„0) CH„CH— *r 



CHg . CH2 



K 'est 6gal & au 
• molns 1 



(34) 



n o 

N (CH2'^6" 



i) '^N^ 



(35 a) ^N-Tl-CH 




CH2 N 



(35b) 



(CH2)g— 5:=N ^ 



(36) 



CH2-CHCH2 



CH2"=CHGH2 



N CH 




CH2CH=CH2 



CH2CH=CH2 



(37) 



CH, 

N 
I 

CH. 



CH. 
I 



.CHg— N 



I 

CH, 



20 
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(38) 




(39) 




(40) 




(41) 



f — \ 

HN NH 



(42) 



N N 



(43) 



(44) 



CH3 OH CH. 
I I I " 

K CHo CH CHo — -4? 

CH- CH. 



(45) 



HOCHjCHj 



CH, 



N— -CHj — CH»=CH--CH2--4J 



CH2CH2OH 



6 



CH- 
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Les composes de depart (diaiaiiies "fdxhalogenures) potir 
la preparation des sels .d' ammonium quaternaire polymeres con- 
formes a 1* invention sont en general des produits connus, faci- 
le ment accessibl&.s par la s^rnthSse cliimiq\ieo 

Le 4tV"^^*3chloromethyldiphenyle est ol>tenu par chloro- 
methylation du diphenyle. On pent par exemple preparer les dia- 

m 

mines pso? r6.action des composes ^ -dihalogenes correspond 
dants avec des amines secondaires, comma la dimethylamine , la 
piperidine, la diailylamine ou l'hydroxyetlayl*benzylamine, par 
•one N,ir,ll* jN'-permethylation d*TmB diamine primaire selon des 
methodes coiinues, de preferenc^e par reaction avec le formaldehy- 
de et i'acide formique (reaction de Leuckart), Leg diamines de 
formule (33) sonb preparees IL partir de po'lypropylfeneglycols 
par reaction avec 2 moles de propyleneimine. La preparation des 
sels d'ammonixm conforms s a 1* invention pent avoir lieu dans 
des- solvents inertes vis-a-vis des corps participaint a la re- 
action , par exemple dans des alcools, des glycols,; des cetones 
comme par exemple 1* acetone, ou des ethers cycUques, comma le 
dioxane ou le te.trahydrofurane o Parmi les alcools on pref fere 
les alcools inferieurs, en particulier le methanol. La tempera- 
ture de reaction depend normalement des points d* ebullition des 
solvents utilises et peut aller environ de 20 a 150^0, de pre- 
ference de 50 a 100*^0. 

On peut aussi . eventuellemenb operer dans de I'eau ou 
dans des. melaziges eau-alcool comme solvents ou dans certains cas 
egalement sans solvent o 

Du fait de 1 ^utilisation preferee de. composes dichlores 
bon marche et f acilemenf; accessibles lors de la- preparation des 
sels d* ammonium quaternaire polymeres conformes a !• invention, 
les sels contiennent de preference comme anions dels ions chloroo 
L'inbroduction d'autres anions peut @tre de preference effectuSe 
de telle sorte que I'on introduise d'autres anions dans les sels 
d* ammonium contenant des ions chlore (prodtdts de reaction), par 
exemple par echaizge d'ions* 

Les sels d'ammonitim quaternaire pplymferes conformes a 
1> invention precipitent generalement lors de la preparation sous 
forme de mglanges et non sous forme de composes pursoLes poids 
moleculaires iMiques n^ peuvent de ce f ait §tre consideres que 
comae poids moleculaires moyenso 
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Les sels ammonium .quaternaire polymSres oonformes a 
1' invention peuvent Stre utilises dans des. bains d* application, 
qui sonb neutres, acides ou alcaliiis* lis conviennent coaoune ad- 
juvants de teinture, en particulier comme agents d'egalisation 
dans des proc6d6s de teinture et d* impression de mati&res tex- 
tiles en fibres naturelles ou syntbStiques. 

Oomme mati^res textiles en fibres naturelles, entrent 
en consideration celles en mati^es cellulosiques, en particu- 
lier en coton, et aussi en lains et en s.oie, tandis que les ma- 
tiftres textiles en fibres synthetiques sont. par exemple celles 
an polyesters de poids moleculaire eleve, par exemple en te- 
rephtalate de polyethylene ou en terSphtalate de. polycyclohe- 
xanedimetbylene ; en polyamides, comiDe celles en adipate. 
d^hexamethylenediamine, en poly- ^ -caprolactame ou en acide 

sX^-aminoundecano£que ; en polyolefines ou en polyacryloni- 
tirile, egalement/^^lyur ethanes, en chlorure de polyvinyle , 
en acetate de^ polyvinyle, ainsi qu'en 2 1/2 acetate de cel}.ulose 
et en triacetate de cellulose. Les fibres de synthase nomm6es 
peuvent aussi 6tre utilisSes en melange les unes avec les au- 
tres ou bien en melange avec des fibres naturelles, comme des 
fibres de cellulose ou la laindo Ces matidres fibreuses peu- 
vent se presenter dans tons les etats de transformation qui 
conviennent pour Tine methode. de travail en continu^ par exem^:- 
pie sous forme. de cSbles, de peignes , . de fils,* de files, de 
tissus, de tricots ou d' articles nqn-tisses, 

Les preparations tinctoriales peuvent se presenter 
sous forme de solutions ou de dispersions aqueuses ou organo- 
aqueuses ou sous forme de pttes d* impression, qui* cent iennent 
en plus d*un colorant et des sels d' ammonium quaternaire po- 
lymSres conformes a l*invention, d'autres additifs comme par 
exemple des acides, des sels, des urees et d'autres agents au- 
xiliaires comme des produits d 'oxyalcoylat ion. d' amines grasses, 
d'alcools gras, d'alkylphenols,d* acides gras et d'amides d*a- 
cides gras* - 

Les sels d* ammonium quaternaire p'olym6res conviennent 
parti culi^rement comme agents de retardement lors de la tein-. 
ture des matieres fibreuses en polyacrylonitrile avec des co- 
lorants cationiques, eventuellement aussi lors de la teinture 

de matieres fibreuses en. polyesteris modifiees anioniquemento 
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les colorants cationiques gtii sozrt employes peuvent ap- 
psa?tenir axac groupes. les plus divers* Des colorants appropries 
sent par example. les colorants du diphSnylffletliane , les colo- 
rants du trlphenylinSthane, les colorants de rhodamlne.. et les 
colorants asoZq^ues ou antbraquinoniq^es contenant des groupea 
oniun , ainsl que les colorants tblazinlcttiosi ojcassiniquesi mStbi- 
niques et azosi^thiniqueso 

La teiziture des mati&rea textiles en polyacrsrlonitrile 
pent dtre r§alis6e de la maniSre h^'bituelle^ en introduisant le 
produit a teindre dans un bain aqueicc chauff e a environ 50 - 60**0 
qui contient le colorant cationique, le sel d'anLmonium quaternai- 
re polymgre, des additions de sels, comme I'^acState de sodium et 
le salf.ate de sodium, ainsi que des acides, comme I'acide aceti- 
que ou l*acide forBiique, puis en 6levant la testperature du bain 
de teinture en I'espace d' environ 30 minutes a approximativement 
100*0 f et ensuite en maintenant le bain de teinture a cette tem- 
perature gusga' a ce qu*il soit epixise, Hais on peut aussi n'a«- 
j outer le colorant basique au bain de teinture qu* ult6rieurement , 
par exemple quand la temperature du bain est montee a environ 
60*0. Be plus, on peut aussi pretr alter le produit a teindre a 
une temperature comprise entre 40 et 100*0 avec un bain, qui 
cpntiezxb les sels et acides babituels ainsi que le sel d' ammo- 
nium, polym^re mais qui ne contient pas de colorant, puis seule- 
ment a^outer le, colorant et realiser la teinture a 100*0. Enfin 
il est possible egalement d' iiitroduire le produit a teindre di- 
re ctem^at dans le bain de teinture qui est chauffe a approxima- 
tivement 100*0 et qui contient le sel d' ammonium pol^m^re* 

SOUS: le terme de matieres fibreuses de polyacry loiiitrile , 
on doit ausisi cpmprendre les matieres pour la fabrication des- 
quelles on. a utilise en dehors de !■ ao^rylonitrile egalement 
d'autres composes vinyliques, come par exemple le chlorure de 
vinyle,* 1' acetate de vinyle, le chlorure de vinylidSne, le cya- 
nure de vinylidene et les esters allcyliques de 1' acide acryliqie , 
du moment que la proportion de ces autres composes vinyliques 
n'exc^de pas 20 % dii poids des matieres f ibreiuses. . 

Des qiiantites appropriees de sels d ' ammonium quatemai- 
res polymeres, qui sent utilises dans ces precedes de teinture, 
se situent en general entre 0,01 et 2 pourcent.en poids, en par- 
ticulier entre .0,05 ®* 1 ou bien entre 0,1 et 1 pour cent en 
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poids par rapport, au poids des mati feres fibretees. 

Les teint-ures effectuees avec les aels d ' anraioniuin qua- 
temaire polTmferes comrne agents aiodLliaires sur les fibres de 
polyacrylonitrila se caractSrisant par tme trfes boime ^galite 
5 et present ent simultanement tea bon reiidement coloristique sur 
les fibres. 

D'autres objectifs d'utilisation pour les sels d'amino- 
nim q\iatemaire polymeres conformes a I'inyention sonb : agents 
de reserve' lor s de la teinture de fibres de polyaprylonitrile ; 

10 agents dispersants par exeznple poiir des pigments ; emulsion- 
nants ; ' agents . de fixation cationiques pour ameliorer les soli** 
dites eu mouill^ des matiferes fibreuses textiles cellulosiques 
■ teintes avec des colorants directs ou' de dispersion^ou du papier; 
agents antistatiques, en particulier pour des matiferes textiles 

15 oontenant des fibres organiques synth6tiquesf antimicrobiens ; 
precipitants^ par example dans I'epuration des eaux residuai- 
res ou agents de flociilation, par exemple pour la coagulation 
des dispersions aqueuses colloSldales, par exemple des dispersions 
de colorantSo » 

20 Las sels d' ammonium quaternaire po Inferos peiivent Stre 

utilises en particulier dans des precedes de teinture et d' im- 
pression de matieres textiles oontenant des fibres naturelles ou 
synthetiques, par exemple lore de la teinture de matiferes texti- 
les en fibres de. polyacrylonitrile ; dans les procedes de fixa- 

25 tion de colorants ; dans les precedes d'ennoblissement^ en par- 
ticulier po\ir rendre antistatiques les matiferes textiles conte- 
hant des fibres organiques synthetiques ou aussi dans les prece- 
des d'epuration des eaux residuaires, ou ils peuvent Stre emplo- 
yes comme agents de precipitation, ainsi que dans les procedes de 

30 coagulation, par exemple de dispersions aqueuses colloSdales, 
comme agents de f loculation* 

Dazis les exemples suivants les parties et les pourcenta- 
ges s'entendent en poids sauf mention contraireo 

Exemple 1 

35 &l) On cbauf fe a la temperature de reflux pendant 24 heures 

109 B (0,435 mole) de 4,4»-bis-(ctLloromethyl)-diphenyle et 
111 g (0,4-35 mole) de N,N,ISr' ,N'-tetramSthyl-l,2-diaminododecane 
dans 440 ml de methanol. 
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-Puis le solvant est chasse par distillation et qn 
ahche 1b r6sidu k 40" C, Le produit de reaction, se dissout 
dans I'eau en doanant une solution limpideo . Rendement : 220 g 
(100 % de la thSorie) d'un produit de reaction ayant des uni- 
tes rScurrentes de foxnule 



(101) 



OH. 



- (0H2)to-N - CHp 



CE. 




2 01 



.0 



Viscosity s ^ « 0,5* (25°G, methanol, C^\/zJ ) 
Poids moleculaire iaoyen : 7900 

La viscosite dans cet exemple et dans les examples siiivants 
est la viscosite inherente.les valeurs de xnestLce se rapportent a 
des solutions a 0,5 % (pA) dans le methanolo 

Les poids moleculaires moyens ont ete deduits de la vis- 
cosite. 

b) ' Dans xm deiodLfeine essai ayec les m§mes rfeactif s on obtient 
un produit de reaction ayant una viscosite 'y =0,52 (25°0 ., me- 
thanol , /^SlI/sJJ^ et un poids moleculaire moyen de 7600 . 
o) Dans un troisi&me essai av.ec les mSmes r^actifs (rapport 

molaire diamine : dihalogeniire 2:1), on obtient un produit 
de reaction ayant tine viscosite -"1^ =0,10 (25**0, methanol, ^dl/g7) 
et un poids moleculaire moyen de 1500. 

Par reaction analogue du 4,4'-bis-(chlor9methyl)-diphenyle 
avec Methylene diamine, le 1,5-cLiaminopropane, le 1,4-diamino- 
butase, le l,&-diaminohexane, le 1,8-diaminooctane et.le 1,10-di- 
aminodecane ,IT"-tetramethylsubstitues, on obtient avec un 

rendement egalement quantitatif des produit s de reaction ayant des 
unites recurrentes de formule penerale 



(102) 
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10 



15P 



20 



25 



30 



55 



Bans le tableau X suivant soixb IzidiquSes les valeurs de 
x^, de la viscosite et du poids moleculaire moyen. 

Tableau I 
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aoyen 


, 1 d 


. 2 




0,09 
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1 e 


3 




. 0,40 




5900 


1 £ 
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1,26 




19000 


1 6 


6 




1,35 




19800 


1 h 


8 




0,4i|- 




6500 


1 i 


10 




0,46 




6600 















Exemple 2 

On chanffe a la temperature de ref liax pendant 24 heu- 
res dans 100 ml de methanol 12,7 8 (0,05 mole) de ir,lI,N' ,N»-te- 
tramethyl-^^A-'-^aminodiphenylmetiiane et 11,5 S (0,0^5 mole) de 
4 • -l)is- ( chloromet hyl)-diph6nyle . 

Puis on chasse le solvant par distillation, on reprend 
le residu dans I50 ml d'6ther et on agite, puis on filtre et on 
sfeche sous vide a 40*0« On ottient aine poudre qui se dissout 
dans 1' eau en donnant una solution limpide* 

Hendement : 23,7 g (98 % de la thSorie) d'un produit de reac- 
tion ayant des xxnites recurrentes de formula . 



(103) 





2 01 



e 



7iscosit6 'ft I 0,13 (25»0, mSthanol, ^dl/gj^) 
Poids moleculaire moyen : I9OO o 



» 
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Exemple 5 

. On procide comme decrit dans 1 ' exemple 1 et on fait 
r4agir dea quantitSs equivialentes' de 4,4*-bis-(chlorom6i;b7l)- 
diphSnyle avea les diamines de fornules- suivantes t 



10 



a. (104) 





15 



b. (105) 



as. 



JT-(0H2)2CS-Ili 
[ 



CE. 



JJ3.- 



CH. 



20 



o, (106) (CH2"0H-CH2)2NCH2 




aH2-]J(CH2CS«=aH^)2 



On obtient avec \m rendement quantitatif des produits 
de r^accioO ayani; des toiites x4ctirrentes.de famules 



25 
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(109) 



CII, 



CH 



CH, 



-N-CH 



CH, 

1/ 

CH 
CH. 



CH 



CH, 




H5N -CHo 

2. 




CH. 



CH 



CH. 



0 



2 CI 



15 
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35. 



a. K] o 0,23 



Viscosite's t 

25*'0, methanol 

t^/%J "b. » 0,19 

c. r. 0,12 

Poids moleculaixes moyens t 



, Exemple % 



a. 3400 

b. 2800 

c. 1700 



a) on chauffe au reflux sous agitation ' 86,15 g (0,5 mole) 

de K,ir,N' yN'-tetramethyldlandiiohexane et 1239^ S (0*5 siole) 
de 4^4*-"bis^<chloroin6thyl)-dipUeiiyle dans 300 ml. de methanol o 
Dans le melaisge reactiozmel guj^devient plus visgueiax a mesure que 
le tezops de reactioa augmente, .on ajoute 200 ml siipplSmentaires 
de methanol. Apres 24 heures de reflux, la rSactipn. est terminSe 
et on chasse le solvant par distillation.. On obtient 212 g 
(100 % de la theorie) d*\in produit de reaction ayant des iinit^s 
recurrentes de formula 



(110) 



— 

I 

CH. 



CH2)6 



GHz 
I 



CH, 
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Le produit se dissbut dans 1' eau en donnant vixie 
solution Claire. 

7iscosit6 t :fj .» 1»5* (25**0 , methanol, .^dl/gJ7) 
Poids moleculaire moyen i 23 000 

5 b) On dissoub 239I2 g CO,! mole)de 4t4*.'"-bis-(ctiloro- 

methyl) -diph^nyle dans 80 ml d' acetone et on chauff e a la tem<" 
peratiare de refliDC (56^0), £n agitanty. on ajoute en 1' espace 
d*une minute 17923 g CO9I mole) de l^e-bis-CdimSthylamino)- 
hexane, dis sous dans 20 ml d' acetone. II se declenche une reac- 

10 tion exothermigue. et en m8me temps il commence a- se deposer iin 

• • • » 

pr§plpite incolore. AprSs 4 heures a la temperature de reflizs,' 
la reaction est terminee, on f litre le precipite ©"b on le secfcie. 
On obtient 42»3 g. (100 % de la theorie) d'un produit de reac- 
tion arrant de's unites recurrentes de- formule (110) # Le produit 
15 est une poudre blanche hygroscopique , qui se dissout dans I'eau 
en donnant une solution claire. 

.Viscosity : ^ .« 0,50 (25^0, methanol, jT^I/Sl?^ - 
Poids moleculaire moyen t 4400 - 

Exemple 5 

20 a) On chauffe a 60®C en agitant peMant 30 heures 12,56 g 

(0,05 mole) de 4,4*-bis-(chloromethyl)«-diplTenyle et 13 g (0,1 mo- 
le) de l,3-bis-(dimethylamino)-propane« On obtient un melange' 
rSactionnel visqueux:, que l*on met en suspension dans 50 ml 
d*eau et qui est eclairci par filtration. Le filtrat est evapore 

25 a sec« On obtient IS g d*tm. produit de reaction ajajab des unites 
rScurrentes de fomnile : 




Bendemezxb 1 62,2 % de la theorie 
Viscosite r «.0,14 (25^0, methanolj^TcLVSLZ) * 
55 Poids moleculaire moyen :• 2000 

Le mani^re analogue, mais en utilisant am solvant, 
on obtient les produit s de reaction du 4-,4'-bis-(chloromethyl)- 
diphenyle et des diamines indiquees dans le tableau II «. 
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1) les produits de reaction precipitent pendant, la reaction^ 
Quand la reaction est terminee, on les separe par filtra- 
tion et on les secbe « . 

2) Compose difficilement soluble t structiire chimique dSter- 
ininee en s'appngrant stir 1* analyse element aire, le spectre 
izifra'^rouge et le spectre de r&sonance maga6tique nuclSaire 

5) On a utilise le ^,^'-bis-(*bS?omoiaethyl)--diph&iyle 

4) On a extrait le produit quaternaire du melange reactionnel 

* 

aveo de I'eau 

* * ... 

5) On a utilise le 4,4*-l3is- (iodOffl6thyl)-dipheiiyle 

6) On quateriiise ensuite le prodtiit de reaction aveo . 1* ester 
ethylique de l*acide chloracetique* 

Les produits de reaction des exemples 6a k 6g 

peuvent Stre representee par. les f ormules structurales sui- 
vantes (unites recurrentes) t 
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(114) 




2 CI 



(115) 



-N N CH 

\ / 




2 CI ®- 



(116) 




— CH«- 



2 Br 



0 



(117) 



CH^ 
I 3 

CHOH 

CH„ 



CH, 
I 3 

CHOH 
I 

' 2® 



2 I 



0 




CH2- 



ca, 

CHOH 
i 

CH3 



CH„ 
I 2 

CHOH 
I 

CH3 
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Exemple 7 

On ohauffe au reflTJX pendant 24 heuires 35,2 g (0,1 mole) 
de la diaminB de formle 



(119) 




i - 

et 24,4 g (0,1 mole) de 1,6-dibromohexaBe dans 300 ml de m6tlia-> 
nol« Puis on / chasse le solvant par distillation et on re«r 
prend le rSsidu dans de 1' ether t pour eliiainer les Tractions ' 
insolubles dans I'eaUo 

On obtient un produit de reaction soluble dans l^eau 
ayant des unites recurrent es de formtile 
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Bendemeni; t 30 % de la theorie 

Viscosite J » 0,06 (20«»0, methanol, £^/sJ ) 
Folds moI§oulai3^e mpTea : -900 

Exemple 8 

On fait r^agir 4 ta temperature de reflux pendant 24> beU' 
res et dans. le methanol des guantltes equimolaires d'une dia- 
mine de fonmilB 



OH, 

• (121) I 
10 H 
I 



,Q& — ^SHg— 0^ 
OH3 



n— ^^2 



CH- 



15 



et de 4,4'-Ms-(chlorom6thyl)-dipheiiyle, Aprfes Elimination 
du solvaat on obtient des pxoduits de reaction ayant des uni- 
tes rScurrentes de fbrmule ~ 



(122) 



20 



25 



CH. 



©i 



CH. 



CH 



CH-CHo-0-^ CHoCH H 

I 2 n 2| I 



3 



CH- 



CH 



Cfl. 





CH, 



2 CI 



© 



30 



ple 

a 
b 
c 



gable an 17 

Bendement Viscosite - 
^ % de .la 
» ' theo3?iB ^^_^ " ^ 



2,6 

5,6. 

35*1 



100 
100 
100 



0,30 
0,21 
0,68 



Foids molSculaire 
moyen 



4400 
5100 
10000 



I. 
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* 

ExemT)le 9 

On chatiffe a la tempgrature de reflux et pendant 24* * 
hetires dans de 1* acetone des quantitSs. eqtdnolalres des di-- 
chloriires Indiques dans le tableau T et de 4,4*-bis-(dim6thy- 
lainlnoia6tii7l)H31phexqrle« Au cours de la, reaction le p3?odu±t 
de reaction pr6clplte« .QaaM la reaction est terminSet on ' 
refroidit le melange r6actionnel-, on f iltre le prodxxit de • 
reaction precipite et on le s&che« 

• • ' gab lean 7 



Exem< 
pie 


Dichlorure 


Eende- 
ment(5i 
de la 

• theorie^ 


Vds cosit6 


Poids mo- 
le culaire 
. moyen 


(a) 


01-CHo CHo —01 . 


88,3 


0,36 


5300 


.(^) 


OI-OH2— OHg-Ol . 

I- 


94,3 


0,29 


4300 


(c) 


Ol-CHg-M^ CH2 -01 

5 * " 
[rapport des- isomSres 
1,4 1 1,5 egal a 40. t- sO) 


100 


.0,19 


. 2800 


(d) 


* • 

Cl-CH^^ ^CH2 - oi 


100 


0,22 


3200 


(e) 


0 


70,5 


0,07 


lOiOO 











1) Conditions de reaction : 24 heures dans 1' acetone a 
tempgratxire ambianbe (20 a 23^0) 
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Les. produits de reaction des exemples 9a a 9e peuvent 
dtre reprSsentSs par les formules structrurales suivantes (unites 
v^ourrentes ). 



10 



(123) 



• CH. 



I 

CH. 



;h 




CH3 

e 

CH2— -N —^Hg 
CH-. 




2 CI 



© 



15 



(124) 



e I ^ 

-N— — CH 

. I 

CH3 




2 rA;_ 



CH, 
I 3 

Qig^^H- 



i 




H, 



2 CI 



e 



20 



25 



(125) 




CH3 

" I e 

CH, — N CH, 

CH, 




2 cr 



© 



30 



35 



(Isomtoes 1,4- t 1,5 - 40t60) 
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G 



10 



15 



20 



OH- 




GH. 
I 

GH 



(326) 



GH. 



II . ' 
o 



■1 



— <5H, 



2 CI 



0 



'2G1® 




CHj 

(127) 
Exemple 10 

. On '.chauf fe au ref lux ■ C^6°G) penSLani; 48 he'ures dans de 
1' acetone des guantites Sgulmolaires de la diamine de formale 



23 



(128) 



CH< 



CH. 



1 



CH. 



GH 
I 5 



30 et de 4,4.'-bis-(chlorom0thyl)-diph6nyle avec 1,1 equivaleab 
d'iodure de sodium. 

Puis on f litre la solution de. reaction. On chasse 
le solvent par distillation et on obtient conmie residu un 
produit de reaction incolore ayaxtb des tanites recurrentes 
35 de f ormule . ■ ' 
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(129) 



i3 



Rendement t 72,7 % de la th^orie 

L'iodure pent Stire transforme en ohlorure correspondait 
par reaction, avec du chlortLce d» argent fratchement precipite 
(24 heures dans le methanol a 64^0, puis filtration, elimina- 
tion du solvent et sechage du produit restanfc). • 
Viscosite : '^j » 0,58 ( 25 **C, methanol ^fdl/g^) 
Poids moleculaire moyen : 4100 

Exempla 11 

On chauffe .a la tenrp§rature de reflux (56**0) pendant 
24 heures dans 1' acetone des quantites equimolaices de la dia- 
mine de f ormule 



OH 
I 



(130) 



OH 
I 



If 



CSUJK 



CH. 



I 



^6^5 



i 



6^5 



et de 4,4«-bis-(ohloroai§thyl)-dipheiiyle, Quand la reaction est 
terminSe", on aimine le solvant par distillation et on extrait 
le residu avec de 1« eau chaude. A partir de la solution aqueuse 
on ottient, apres elimination de. I'eai, im proetait de reaction 
incolore ayanfc des tinites reourrentes de f ornule 
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10 



QH 
I 



n 



«2 



GHgCHBCHGHp 



(131) 



OS 
L 



i 




6^5 



2 CI 



Bendemenb : 47,7 ^ de la theorie 

Vis CO site » 0,1 (25»0, methanol . /~dl/gJ7 ). ' 

Poids molSoxilaire moyen t ' 1400 
15 lie spectre infra-roxige (EBr) montre des bandes d' absorption a 
5310, 3050, 2960, 2740, 2620, 1970,. 1925, 1835* 1660, 1615, 
1590, 1505, 1460, 1220, 1090, 1055,. 1016, 960, 930, 815, 755, 
705 et 665 cm"^ . 



20 



25 



50 



35 



Example 12 

On f ^t r^agir comme decrit dans 1' example. 9 des gnan- 
tites eguimolaires du compost diOtllor6 de formuls 



(132) 



et de 4,4»-bis-(dimetliylaininomethyl)-diplienyle. On .obtient nn 
produit de reaction ayanb des nnitSs rScnrrentes de formule t 
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(1335 
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10 



15 



Rendemeiat i 25 % de la tli6orie 

Le prc3dxiit aVest pas s\]f fisaznmezxb soluble dans le me*" 
thanol, de sorte que Von n*a pas pu determiner les yaleurs de 
la viscosite dans ce solvant. Le spectre infra-rouge (KBr) mon- 
tre des bandes d* absorption a ^^54-701 3280, 161^9 156^9 14659 
1375, 1240, II2O9 10759 1040,- 995, 970, 8259 735, 600., 
5759 5059 ^75 et 420 om*"^ • 

Exeirole 1? 

On introduit dans 200 ml de benz&ne 25,5 6 (0,1 mole) 
de 4,4'-bis-«(chlorometfayl)-diphenyle et 8,88 g (0,1 mole) de 
pipSrazlne avec 11,7 S cLe carbonate de sodium et on chauffie a 
60*^C en agitant pendant 20 heures* Quand la reaction est terani- 
nee, on refroidit le melange reactionnel a la temperature am- 
biante (20 d 25** 0), on filtre, on lave le residu avec 400 ml 
d'eau eti ensuite on le s§che. On obtient 14,7 S (5596 % de la 
theorie) d'un compos6 ayant des. unites recurrentes de formule 



20 



25 



30 



35 



(13*) 



On chaufre a 80-90'*G en agitant pendant 15 lieures 3997 S 
(0,015 ^nole) de ce prodoiit de reaction avec I39O4 g (0,12 mole) 
d'ester methylique d'acide* chloracetique • Q^axid la reaction est 
terminee, on refroidit le melange reactionnel et on exfcrait le 
melange reactionnel avec 100 ml d*eau. j^r^s Evaporation de la 
solution aqueuse on obtienb ,101 g (14.95 de la theorie) d*un pro- 
duit de reaction ayant des unites recurrentes de formule 



(135) 



Sir— 



CHgCOOCH, 




2 Gl 



e 



Viscosity : M » 0,1? (aj^O, methanol C^/zJ ) 
Folds isoleculaire moTen x' 2500 



^2 



2336434 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



. Exemple 14 

On chaTxffe i 95*^0 dans 200. ml d'eau pendant 24 heures 

50t23. 8 (0*2 mole) de 4^4*-bis-(clilofom6thyl)-diph6nyle et 26,05 

g (0,2 inole) de N^H^NSH'-^^^tramethyl-l^J-diazniiw 

dtdt- de reaction, que I'on obtient. lorsqoie la reaction est ter- 

oinSe et que I'on a refroidi k la tempSrature ainbiente (20 a 25^0) 

pent dtre ensuite- dlluS dans de l'eaa« par exmple dans 100 ml et 

peut Stre ainsi directement .utilis6 . dans les dif f6rentes appli- * 

cations • • 

Le prodtiit de rSaotlon obtenu contient les. xmljirSs 

recurrent es de formule . ' 



(136) 



CH: 



G.I 



r]J. 



CH. 




2 01 



Teneur en mati^res seches de la solution aqueuse (apr^s 
dilution avec 100 bH d'^eau) : 
calculS X 21,6 fa (s/s) 
trouve : 22,6 % 

teneur en chlore (titrage) : calcule (quaternisation complete) : 

4,0 S6 , trouve 3,9 % • 

Par elimination de I'eau ou precipitalaon par l'ac6tone 
on. obtient le produit de reaction de formule (156) en tant que 
telo 

Rendement : 100 % de lia theorie 

Viscosite : Tj « 0,42 (25**0, methanol jC^y^^ 

Poids. moleculaire moyen 6500 . 

A la place de I'eau comme solvant, on peut aussi emplo- 
yer des melanges d*eau et d'autres solvants, en particulier ceus 
qui so3ib miscibles a I'eau de faqon homog^ne, par exremple I'iso- 
propanol, et ameliorer ainsi 1* bomogeneite du melange reac- 
tionnel* 

On peut ainsi obtenir des produit s analogues ayant des 
poids moleculaires moyens allant de 8800 a I5200 • 
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EKempIe 15- 

■ ■ On feratte t gS'C pendant 20 minutes 5' g d'un tissu de 
polyacrylonitrile (Qrlon 42- Du Pont) dans m.appareil de tein- 
ture dans 200 ml d'tin bain, qui contient 0,01 g d'un agent aiDci- 
liaire de formalD (101) (exemple la) et qui a ete a^uste a une 
valeur de pH de A avec de I'acide. acetique a 80 et le tissu 
est agite aontinuellement. Pais on adoute .au bain le melange de 
colorants suivant coiapa?enant : 0,007^ g du colorant de form^le 



(137) 




> H -TP--* 



I 

H 



0,007 S <3^u CO loir ant de formule 



(138) 




0,01 g dxt colo3?ant de foxmule 



CHjSO^ 



e 



30 



35 



(139) 




- IT - H 




GHouHoOE 
OHjSO^© 

en maintenant la temperature k 98^0. 

On teint alors pendant 60 minutes a cette tenqpSsaturd , 
on refroidit lenteaanfe 1» Taain a 60*»0 et on rince et aSche le 
.tissu, Du fait de l' addition de 1' agent auxiliaire (agent de 
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retardemenfe) , on obtient une lente montee de la teinte de 
nuance egale sur la fibre, Le refroidissement usuel apres le 
preretrecissement n'est pliis necessaire. La teinte grise 
obtenue se oaraoterise par un unisson, remarquable, un bon 
trenchage et par de bonnes soliditSs au aouill§« On obtient 
da la mdme maziitoe de bona effeta aveo lea produits de re- 
action des exemples 1 & 14 • 

Exemple 16 

On ineroduit lO g d'tin tissu de polyaciylonitrile 
(Orion Ppnt) dans un appareil de teinture dans 400 vlL 

d*un bain/ qui contient 0,01 g d'un agent auadliaire confor- 
me a 1« example 1' (h), et 0,5 g de sulfate de sodiiom et gui 
a ete ajuste a une valeur de pH de 4 avec de 1' acide acetiaue 
a 80 • En remuant continuellement, on traite le substrat 
pendant 10 minutes k 70^C^ puis on a^oute 0,15 g du colorant 
(157) ians le.bain. Ensuite on ohauffe le bain de teinture en 
l^espace de 30 minutes d 98**0 et on teint le tissu pendant 
20 minutes a cette temperature • Pour le nuangage de la teinte , 
on ajoute au bain de teinture 0,01 g du colorant d^ formule 
(139) et on teint pendant JO minutes suppl6mentaires. k 98*0# 
Pxiis on refroidit lentement le bain de teinture a eC^C et on 
rince et on seche le tissu* On obtient une teinte yerte bril- 
lante, ggale, ayant de bonnes solidites, 

Oeteasai montre qu'on peut "nuancer" une teinte sans 
nouvelle additi. on d' agent de retardemeid; et sans refroidisse- 
ment du bain. 

Example 17 

On traite a 70**d pendant 10 minutes 5 g d'lm tissu en 
polyacrylonitrile (Euroacril-AiSIC) dans un appareil de tein- 
ture dans 200 ml d'un bain qui contient- 0,05 g d'tin agent au- 
xiliaire conforme k I'exemple 1 (g) et qui a 6te a juste a une 
valeur de pH de 4 avec de 1' acide acetique a 80 ^ • Puis on 
ajoute dans le bain de teinttire un melange de colorants com- 
prenant s 

0,007 g fl"U colorant de formule (137). 
0,006 g du colorant de formnle (138) et 
0,01 g du colorant de formule (139) 

et on le chauffe rapidement a 98**0. le tissu est alors teint 
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• » * 

k cette temperature pendant 60 minutes. Ensuite on refroidit 
lentement la "bain a 60^0 et on rince et sfeche le tissu. 

II en resulte une teinte grise egale ayant de bonnes 
solidit6a, 

Exemple 18 ' 
On traite ulterienrement pendant 30 minutes a 25**0 
100 parties d^un tissu de coton mercerise et blanchi, teint 
aveo 2,5 parties du colorant O.I. n*^ 29065 , dans 4000 parties 
d'lm bain aqneux, qui contient 5 parties, d'un agent auxiliaire 
de f ormule (102) (x^^ = 3, exemple 1 e) et gtai a ete ajust6 
a xme valexir de pH de 6 avec de l*.acide acStiqiie a 80 9S o 
la teintiira ainsi trait ee est f ortement amelioree en oe . qui 
concerns I'essai de solidite a I'eau forte, (Horme SNV 195819 » 
DTS 54006) par rapport a tine teinttire qv± n*a pas 6te traitSe 
ult4rieurBment. lie traitement ulterieur (fixation du colorant) 
pent ggalement Stre realise avec les autres produits de reac- 
tion indiques dans les exemples 1 a 14 et .l*on obtient, aussi 
des ajfleliorations.nettes de solidite des teintures. 

Exemple 19 . 

On foularde un tissu en Orion (type 42 -Du. Pont) avec 
un bain, qui contient par litre 15 g de l' agent auxiliaire. 
conforme a 1» example 1 (f), on I'exprime 3^squ'a une augmen- 
tation de poids de 110 % et on le sfeche pendant 30 minutes a 
80**0. Puis on fixe le tissu 50 secondes a 150**C. 

Apres le sechage . et la -fixation on nesure la resistance 
superficiellB du tissu. Dans un second essai on repete la mesu- 
re aprfefi 5 lavages.* On obtienb les valeurs suivantesp 

gableau VI 





Resistance 


saTjerficielle (Obm) 






•Seche a SO'^O 

5 lavages 


Fixe 50 s 


. a IJCC 

5 lavages 


Non traits 




1.10^^ 




5.10^5 • 


fUraite 





















teSce au traitement d4cpit avec V agent auxiliaire Audi 



que on obtienb une nette aindnution de la resistance guper- 
ficielle. Ces effets pr§sentent de plus tme bonne stability au 
lavage (apprSt antistatique pennanent) • 
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Le comportement du tissu a la salissure n'esi; prati- 
queiaent pas izifluence par I'ageztt atudlxalre appligu6« 

On peut de la mdme mani&re employer ggalement IdS au-. 
trea prodxiits de reaction conf ormes atix exemples 1 14 at il 
5 en resalt.e aussi de boss e££eta antistatiquae* 

• Example 20 • ■ 
Sans un dScanteur d*me installation d*§puration on 
introdnit une solution aqueuse du pro.duit de reaction selon 
l^exemple 1 (c) en mSme temps qu'vine eau residuaire industriel- 
10 le , qui . contient environ 100 ppm d'un melange de colorants re-* 
actif s et des colorants acideso La quantite du produit de re- 
action qui est introduite dans I'eau residuaire, ^•el^ve a 
60 ppm« n se produit vi^e precipitation spoxLtanSe du colorant* 
Seja HU bout de 30 Hiinutes on peut separer par filtration le . 
15 colorant precipite et alors I'eau residuaire restante (filtrat) 
peut etre amenee dans la canalisation completement decolor ee» 

Mais en gSneralf il n*est pas usuel.de ixlHrev et on 
laisse au contraire les precipites se deposer» 

Sans le cas present, le colorant precipite se depose en 
20 4 peu pres 5^6 heures et I'eau, qui est au^dessus, complete- 
ment decoloree, peut Stre pompee dans la canalisation* 

Lors d'un dosage en exc&s de I'agenb. de precipitation, 
on n' observe pas de redissolution des precipites* 

A la place du produit de reaction selon I'exemple 1 (c) 
2^ on peut aussi utiliser les autres produits de reaction indi-' 
ques dans les exemples 1 H 14- avec un resultat 6galeffldnt bon* 

Exentple 21 

On traite pendant 60 minutes a 98^0 20 g d'un tissu 
en polyacryloiiitrile (Orion 42- Du Pont)- dans un iappareil de 
30 teinture avec 800 ml d*un bain qui contient 0,02 g de 1' ad- 
juvant d*apr&s I'exemple 1 (g) et qui a et6 a juste a une va- 
lettr de pH de 4- avec de 1' acide acetique* Puis on refroidit 
le bain et on rince le tissu. Le tissu ainsi pretraite est 
ensuite teint avec la mtmQ quantite d'un tissu non prStraite 
55 oomme suit i 

10 g du tissu pretraite et 10 g du tissu non pr.etrait6 

sent introduits dans un appareil de teinture dans . 
800 ml d'un bain, gai contient 0,03 g d'un melange de co- 
lorants (1 I 1) comprenant le colorant de formule : 



47 2336434 




et "Basic Eed 22" (do 11055) a Ste ajustfe a tme 

valeur de pH de 4 avec de I'acide abetique, et sont trait es 
pendant 60 minutes a 98**C. 
10 Puis on ref roidit le bain, on rince le tissu et on le 

soumet au f inissage usuelo . 

. Le tissu pcetraite est bien reserve et ne. presents qu'une 
faible coloration (rouge clair) , tandis que le tissu non pr6- 
trait^ presente une coloration rouge fonceo Des effets de re- 
15 serve semblables peuvent itre egalement obtenus en utilisant 
les autres produits de reaction des exemples 1 a 14 • 

Exemple 22 
(Determination, de IV action bactericide) 
L'dffet de destruction des sels d' ammonium quaternaire 
20 polym&Des est determine daiis un essai en suspension* On prepare 
des solutions de 1 ppm d. JO ppm dans I'eau^ A 5 ml de chaou- 
ne des solutions obtenues on ajoute environ- 10^ geioaes par ml 
d'une suspension de bact4ries« 
les germes sent : 
25 . 1» Staphylococcus aiireus 5II 
2. Escherichia coli NOiDC 8196 
3« Fseudomonas aeruginosa ITCTC 8060 

Apres de.s laps de temps determines, on ensemence 0,1 ml 
du melange sur un milieu nutritif solide , qui contient un 
30 agent de blocage (par exemple monooleate de polyoxsrethylfene 
sorbitane) • On determine le nombre de germes vivants* 

Les resultats sont iniiques dans les tableaux suivants 
711 a IX. Les prod\iits de reaction montrent une boime activi- 
te antibactSrienne vis-a-vis des trois germes testes. 
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Germe teate : Staphylococcus aoareus SG 511 

Tableau VII 
Concentration, des solutions (ppm) 





■ l . 


3 ' 


10 

* 

4 ■ 


30 1 


Prodults de r' 
action selou 

I'exemple 

.la) 

5 b) 

6 d) . 
8 a) 


^. ' : Nombre de germe s apr^s 




. 1 4h 


Ih.- 4h. 


ih* *h, 

' W 4PV MiMMM W Stf Ml 


Ih. 4h. 

* 


1.10^ 1.10* 
3.10* ii'lO^ 

1.10^ 1.5.10^ 

1.10^ 5.10^ 


2.10* 1,10^ 
4.10^ J-IO-*- 

1.10* 4.10-'- 

1,5. 10^ 5.1C^ 


1.10^ 0,3.10^ 
1^10^ 0,2.10-'- 
2.10^ Oj5.10'^ 
2.10^ 0 


0 0 
0 0 

3ol0''^ 0 

g.io-"- 0 



Germe teste : Escherichia coli KCTG 8196 

a?aT3leau YIII 
Concentration des solutions (ppm) 





1 


3 1 


10 1 


50. 


Froduits 
de r6ac- 
tion selon 
1' exemple 


Sonibse de germe s apr^s 




1 h. 4h. 


1 h. 4 h. . 


Ih 4h 


1 a) 

5 b) 

6 d) 
8 a). 


1.10^ 8.10* 

• 


2.10 1.10'=^ 


1,5.10-'- 0 
lolO^ 0 

1.10* Lio-*- 
5.io5 0 


0 0 
0 

1.10^ 0 
5.10^ 0 



Germe teste : Pseudomonas aeruginosa NCIC 8060 
iDableau IZ Concentration des solutions (ppm) 



Frodiilts de 

reaction 

selon 1' exam.' 
-Die 


• 1 1 


- 3 ■ I 10 


30 


ITonibre de germes apr^s 

Ih 4hlh 4h Ih 4h Ih 


1 a) 

5 b) 

6 d) 
8 a) 


1.10^ 8.10* 

mm «» 


1.10* 15.10^ 
1.10* 2.10^. 


2.10^ 0^4.10-'- 
3.10^ 0 . 

1.10* 0 


0 0, 
2.10^ 0 
1. 10* 0 
2.10^ 0 



I 
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REYENDIOA.TIOHS 
1« Sels d' ammonium guatemaire polTm^es, oaraotSrisSs 
par le fait que les unitSs catiooiq^es coxxespondent k la 
f ormule 



«1 



•A. 



I© 



CH- 



2' 




oil 



Eg* et E^ sont semblables ou dif f erents les uns des 

autres et reprSsentent im allsyle. eyentuellement su'bstitue, 
im cycloalkyle 6u vxl alcenyle ayant au maximum 20~atomes de 
oarbone, im aryle ou un arallsyle, ou (E^ et Eg) et/ou (B^ et 
"R^) forment congointement aveo I'atome d* azote auguel ils . 
sont lies im noyau tieterocyclique eveutuellement siibstitue 
ayaut 3 k 6 chaiuons , . 

est -(CHg)^^- ) o^L m. est un nombre de 1 i 20^ even- 
tuellement interrompu par au moins vxl groupe -S-, 
-C- ou -CH a CH- , ou substitu4 par au moins un 
I) reste hydroxyle , tm halogfene, im groupe nitrile, 

alkyle, hydroxyalkyle, alco2£y^ carboxyle ou carbalcoxy ou 
eventuellement par au moins un reste aryle ou aralkyle- subs- 
titue , unrests polyalcoylftne , un reste de f ormule : 



-^°^)p-i 







(^22>pTl 
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oti "bien forme conjoint ement avec les atomes azote et au 
moins un des substituants lies aux atomes d' azote xm reste 
de f ormule ' 




ou 



Eg et sont de I'hydrogdne, tin alkyle^ tin hydroxy- ou 

halog^noalkyle ayant 1 3. 4 atomes de carbone, 
- tin hydroxyle, xm halogene, tin carboxyle, un carbalcoxy 
oti un pheii^le , . . 
B est tine liaison directe, «c-,-s^Op- ou un 

ialcoylfene eventuellement substitue^ 
n est un nombre de 1 a 6 et . . 
S est un nombre de 1 d 3 , . 

2* Sels d" ammonium quatemaire polymferes selon la re- 
vendication 1, caracterises par le f ait que les unites ca- 
tioniques correspondent a la formula 1 
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P 

0 . ' ® 

H — ^ Ao — N - 

1 . .1 

Ollt 

Egf 1^10^ ^12 identiques ou differeats les ims des 

autces et sont des restes alcenyle ayant 2 i 20 atomes de car- . 
bone, hydroxyle, cycloallcyle ayant 5 & 6 atomes de carbone; 
aliyle , hydroxyaliyle , cyanoalkyle , alcoxyalkyle , aliyl- 
thioalkyle et alfcylcarbonylalkyle ayaat 1 a 10 atomes de 
carbone ; arylcdirbooylaliyle, alkylsulTonylallsyle et aryl- 
■ suif onylalkyle avec a chaque f ois 1 a 4 atomes -de carbone dans 
la partie aliyle 5 aliylcarboxy ateo 1^4 atomes de car- 
bone dans la partie alkyle ; carbalcoxyallsyle et di-(carbal- 
coxy)-al3£yle avec a chaque Tois 1 a 4 atomes de carbone dans 
la partie alcoxy et allsyle ; carbonamidoalkyle avec l a 10 
atomes de carbone dans la partie allsyle et eventuellement 
substitue avec im alkyle inf erieur ou im aryle ; ou ph.6nyle 
ou benzyle, eventuellement substitu6s avec un hydroxyle, cyano^ 
halogene , carbQxy;aLkyle , hydroxyalkyle , cyanoallsyle , aico- 
xy et aUsyithio ayant 1 a 4 atomes de carbonej aicoxyalkyle , 
carbalcosyalkyle et di-(carbalcoxy) -alkyle avec k cheque fois 
1 i 4 atomes de carbone dans la partie allsyle et alcoxy ; alkyl- 
carboxy avec 1 a 4 atomes de carbone daaous la partie alkyle j 
ou caj?bonamidoalkyle avec 1^4 atomes de carbone dans la par- 
tie alkyle et Sventuellement N-substitue avec m alkyle infe- 
rieur ; ou bien (Bg. et R^) et/ou (E^j^ et fi^^) forment 
avec l^atome d» azote .auquel" ils sent li6s im noyau hSfr&rocy- 
clique Sventuellement substitue ayant 5 ou 6 chalnons, Ag - 
est -(^^Hg)^- oil m est un nombre de 1 a 20, eventuelle- 
ment interrompu par au moins un groupement -S-, ou. 

-CHaGH- ou substitue avec au moins un hydroxyle ? chlore, 
nitrile ou alkyie , alcoxy • ou hydroxyaliyle avec 1 d 4 ato- 
mes de carbone , carboxyle ou carbalcoxy avec 1 a 4 atomes 
de carbone. dans le reste alcoxy ou des restes phenyle ou ben- 
zyle Eventuellement substitues { . 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



(-CH — 

. . ^13 
un reste de f orntnle ■ i 
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,0H2 



R 



13 





on bien forme avec les atomes d' azote et au moins m des 
substituants li6s anx atomes d' azote im reste de formule 



— ^ 



?r :-<-> 



OU 




9(10) 



£ 



11(12) 



Rlj est un hydrogSne ou m m^thyle et x est au moins 1 et 
27. B, n et p ont les signifioat ions donnees 
dans la revendioation 1 , - ' 
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^* Sels d' ammonl'om guaternaire pol^m^res selon la reven- 

dioation 2,- caract Arises par le fait. q.ue les unites cationigues 
eorrespondent k la fonmile. _ 



|15- 

-r 

^16 



A. 



,17 
^18 



GE. 




oil 

%5' ^16 » ®* ^18 ou differents les tms des 

autres et sont "un alkyle, hydxosyalkyle , alcoxyallcyle , allcyl- 
thioaUgrle et cyanoalkyle aveo 1 a 4 atomes de carbone , oy- 
clopeatyle « oyolohexyle , alcgnyle aveo 2 a * atomes de car- 
bone, CHjOOC^- , HOOb-OlB^-, (3Ij00CCS2- , H^OgOOCOHg - , 



(CHjOOOgCH- , 



HHCOCB2 - 0X1 phenyls 



ou benzyle, eventuellement substitues avec xin hytooxyle, cyano^ 
fluor, chlore, brome,- alkyle, bydroxyaakyle. . , cyanoalkyle, al- 
cosy et . aliylthio aveo 1 ou 2' atomes de carbone* alooxyaliyle , 
carbalcoxyalkyle et di-(carbalcoxy)-alSyle aveo a ohaque fois 
1 ou 2 atomes de carbone dans la partie alkyle et alcoxy^. 
-CHgCOOH,. r(OH2)2CO0H» carbonamidoalkyle aveo 1 ou 2 atomes de 
carbone dans la partie alkyle et eventuellement K-substitue avec 
un alkyle inf erieur ; ou bien QR^j^ et R^g) et/ou QR^^ et Ej^) 
ferment aveo l"atome d' azote auquel ils sont lies un noyau 
heterocyclique de formile 

/ 



et 





OU 




A3 est -CCHg)^^^^ ^ 



mw est un nombre de 1 a 12 



CH- ^ 



-OH2OCCH3)-, 
• OOQH 



-CHgCH-CHCHg-* -C22j30H2-., -GH2^®2'' »' 

P - . ■ 0 • OH " - 

gOH CN cooH car 



-OHgCH- » -GHgOCCHj)-, CH2CH2^x^2^2"» 

COOCH, COOCH5. 



55 



2336434 



-GH, 






10 

ou X est au fcoins 1 et P, est 1 on 2 ou forme .avec les atomes 
d' azote et au moins.nn des suljstituants lies aux atoines d' azote 
tin reste de foasnule 



15 



-N N- 
\ / 



ou 




20 



25 



30 



35 



^. Sels d' ammonium quaternaire polymeres salon la reven- 
dication 3, caracterises par le fait que R,c, %6» -^17 ®* fi8 
sont identiques ou differenta les tins des adtreS et- 'reprfe- 
sentent im allcyle ou hydroxyalkyle ayant 1 ^ A at^es de car- 
bone, un alcenyle ayaat 2 a 'I- atomes de carboae, CHjOOGGHg-, 
GoHeOOCCHp- ou un benzyle , ou bien (EV5 et R, ^; ^!\/y^}^YJ 
^ 5 e,q) forment avec I'atome d'azote'^ auouSX ils sont 



e 

lies 



^ Qj j.v,j.i-««.- ^- ^ auqu 

tdrnoyau liet6rocycliqae_de formule 



v 



> 



ou 



o 



et 



A est .-(CH2)ja^ 



ou m^^ est un nombre de 1 h. 12,- 



.1 



-^-att-GHg-O). 



OH, 



oil 



OH 



X est au moins 1 ) 



GH- 



GH. 
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2 




-CH 





2 ; 





ou biea forme avec les atomes d'azoto^au noias ua des substituants 
li§,s aibc atomes d' azote m reste de formula 



N / 



2C00GIIX 



\ / 




©/— ^0 



COOCH. 



2OOOO2H- "^2°°^2^5 



ou 




3® 



. 5o . Sels d" ammonium quaternaire polymferes selon la reven- 
dication 3» caracterises par le fait que les unites recurrentes 
correspondent a la formule 




2 Z 



© 
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20 



25 



50 



oil m^, peut aller de 1 II 12 et X est im halog&neo 

6. Sels d' ammonium quatemaire polTm&res selon la re- 
ve&dlcatioxL 5, caracterises par le fait que les vmites reciir- 
xentes' ooscespondexit k la foxmule 



,6 



CH. 



GS2 

3 



2 01 



G 



7. Sels d' ammonium quaternaire polymeres selon, la re- 
vendioatiou oaxacterises par le fait que les unites reour- 
xentes' oo3:xespondent k la foxmule 



CH. 



CE. 



I 

CH. 



GH. 




C%2 01 



© 



&« Sels d*32Dmoniiua guatezmaire polymer es selon la rer 
vendication 5, caraoterises par le fait que les unites recur-s 
rentes correspondent a la forimile 



OH. 



T 



(OHg)^ 



I 

CE. 




e 

201 



.9» Sels d' ammonium quaternaire polym^xes selon la 
xevendication 3, caraoterises par le fait qu'ils contiennent 
des unites recurrentes. de foimile : 
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N • 

OH, 



CH, 



OH, 




® 



0H2 - N - att2 



(12) 



2 01 



e 



10. frooSdS pour la prSparatloa de sels d'amzooztium 
quatexnaire poljiiitoea. selon la revendlcatlon 1, caract6ris4 
par le fait que 1' on. fait reagir das diamines de formole 



A. 



^^5 
|5 



oft ^39 ^4 ^'l^ 3.es siffiiiflcatlbns donnSes dana 

la revendlcation aveo des dihalogenurea de formula 




Z 



ot X. est im l^alogfene. 

11* ErpcSde poiir la preparation de sale d'ainmonlum qua«- 
temaire polTBidres selon la revendlcation 1, caract6ris6 par 
le fait que I'on fait reagir des diamines de foimxle 




- N 



i, 



at Rj^, Rg, 6t R^ ont les significations donnles isM la 
revendlcation 1, avec des dihalostetu'ss de fomaule 
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oil X est un halogfene et Aj^ a la signification donnee. 
dans la revendioatioa 1, ' 

.12„ Erooedi aeloa la revendioatioa 10, caractWaS 
par le fait que lea diamines correspondent ^ la fomrule 

' -?11 
H A2— N 

• * ' " - • 

« 

°^ ^» %0' %1» ^12 ®* -^-a significations donnees 

dans la revendioatioa 2 « 

13. Precede selon la revendioation 10, caracteris6 
par le fait que I'on f ait. reagir dea diamines de formule 

^15 ?17 



A, N. 

%6 .^18 



1—3 



Ej^^, R^, B-ypt HjjQ et Aj ont leis significations donnees 
dans la revendioation 3, aveo le dichlorure de. formule 




CHgOl 

14. Eroced^ selon la revendioation 13, oaract6ris6 par 
le f ait ;que les diainines oorrespondent k la formule 

f CCE^-)^ 1 • 

<A m, peut aller de 1 M 12. 

15 • Erocede selon la revendication. 14, caravb&pis6 
par le fait que la diamine correspond la f onmile 
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GH • 



ITT • AtT 



16« Precede selon la revendication 14, caracterise par 
le fait que la diamine correspond a la fonmile : 

3 j 



i 



(OH,),—. ... 
10 CH, . (IHj 

17» Brocede selon la revendication 14, caravterisi par 
le fait que la diamine correspond a la f ormule 



15 r5 t 

k CCH2)i2— * 

OH, C 



3 . 

18a Precede selon les revesdicatlous 10 et 11, caracte^ 
rise par le fait que la diamine correspond a la formule 

MVT CH 

- u _ CH2— ^-^v^ y-cs 

25 uaj . 3 

19o Pro.c6d6 selon I'une quelconque des revendications 
10 a 18, caraoterise pai? le fait gue I'on effectue la reaction 
a des temperatures elevees et dans un solvant* 

20m Precede selon la revendication 19 » caracterise par 
30 le f ait que I'on effectue la reaction a des temperatures compri- 
ses entre 20 et 150°0» 

21. Procede selon la revendication 19 » caracterise par 
le fait que l*on effectue la reaction dans le methanol, ou 
I'acetone, 

55 . 22# Eroo6d6 selon la revendication I9 , caracterise par 

le fait que I'on effectue la reaction- dans I'eau ou dans des 
melanges eau-alcool comma solvants« 
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23* TJtilisation des sels d'aioinonixaa quatemaire poly- 
mferes selon I'me quelconque dea revendications 1 a 9 comme 
agents auxillaires de teinttire* 

Utilisation selon la revendicavion 23, caracteris6 
par le fait que i'on utilise les sels d* ammonium quatemaire 
comme agents d*egalisation dans les. preparations de teinture, 

25* Utilisation selon la revendication 23? oaractSri- 
see par le fait que I'on utilise les sels d'ammonium quatemai- 
re comme agents de retardement lors de la teinture des matiferes 
fibreuses en polyaoxylonitrile avec des colorants cationiques 
ou lors de la teinture de matieres fibreuses en polyester mo- 
difiees anioniquement. 

26m Utilisation selon la revendication 23 ♦ caracteri- 
see par le fait que I'on utilise les sels- d' ammonium quater- 
naire comme agents de fixation cationiques pour la teintiare 
des textiles et du papier, 

27 • Utilisation des sels d* ammonium, quatemaire po- 
lymdres selon I'une quelconque des revendications 1 k 99' comma 
dispersants et emulsiozmantSo 

28. Utilisation des sels d' ammonium quaternaire po- 
lym^res selon I'une quelconque des revendications 1 a 9 comme 
agents antimiorobiens« 

29* Utilisation dea sels d'ammoiiiuia quatemaire po-. 
lymferes selon i'une quelconque des revendications 1 & 9 comme 
agents de precipitation ou de f loculation* 

30* Utilisation dea sels d' ammonium quatemaire po- . 
lymeres selon I'une quelconque des revendications- 1^9 comme 
agents' antistatiques, en particulier pour les matieres tex- 
tiles contenant des fibres synthetiques orfeaniques, 

51^ Procede pour la teinture et 1* impression des ma- 
tieres textiles contenant des fibres naturelle^ ou syntheti- 
ques, caract&risS par le fait que les matiferes textiles sent 
teintes par une solution ou dispersion aqueuse ou organo - 
aqueuse ou sent imprimees avec mie pSte d* impression qui, con— 
tiement en plus d"un colorant au moins. un sel d* ammonium qua- 
• ternaire polymfere selon l^une quelconque des revindications 

1 ^ s .. , ■ 

32 Q ErocSde de teinture selon la revendication 3I « 
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cafact6rise par le fait que I'on teint des matiferee teactiles 
contenant des fibres de poly^cryloaitrile avec des colorants 
cationiques en presence d'au moins un sel d» ammonium quater- 
naire polym6r.e salon !• una quelconque des revendications 14 9. 

33« Proc6dS pdttp rendre antistatique des mati6res 
textiles contenant des fibres synth^tiquea organiques, oarac- 
ttois6 par le fait que I'on traite les matiWs textiles avec 
tme solution- ou dispersion aqueuse. ou organo-aqueuse d • au 
moins un sel d» ammonium quaternaire pplymfere selon I'une quel- 
conque des revendications 1 a 9 , • . 

Solutions ou dispersions aqueuses ou organO-a- 
queuses pour la realisation du precede eelon I'une quelconque 
des revendications Jl a 33. 

35» Mati6res. textiles contenant des fibres nature lies 
ou synthetiques, teintes ou ennoblies par le precede selon 
I'une quelconque des revendications 31 a 33. 

36# Precede d'epuration d'eaux residuaires, caracte- ' 
rise par le fait que I'on utilise les sels d'ammonixam quater^ 
naire polym&res selon I'una quelconque des revendications 1 
9 comme agents de precipitation* 

37» Precede de coagulation de dispersions aqueuses 
colloldale^/car-acterise par le fait que 1" on. utilise les sels 
d» ammonium, quaternaire poljrmferes selon I'une quelconque des re- 
vendications 1 a 9 comme agents de floculation. 
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